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Verfahren zur Extraktion von Verunreinigungen mit ionischen Flussigkeiten 
Beschreibung 



5 Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur extraktiven Entfemung von Phenolen, Alkoho- 
len, Aminen, Phoshinen, Hydroxylaminen, Hydrazinen, Oxinnen, Iminen, Wasser, Car- 
bonsSuren, AminosSuren, Hydroxamsauren, Sulfinsauren, SulfonsSuren, Peroxycar- 
bonsauren, Phosphonige Sauren, Phosphinige Sauren, Phosphonsauren, Phosphin- 
sauren oder Phosphorsauren aus apotischen Losungsmitteln mit Hilfe von ionischen 
1 0 Flussigkeiten der Fomiel [Kln*[A]"-, 

wobei 

n 1,2oder3ist; 

[K]-^ ausgewahit ist aus der Gruppe bestehend aus: 

• quartaren Ammonium-Kationen der allgemeinen Fomnel [NR\ 
15 R^R^RY(la), 

• quartaren Phosphonium-Kationen der allgemeinen Formel [PR\ 

R^R^RY (lb), 
in denen 

R\ R^, R^, Ci-Ci2-Alkyl oder Phenyl-Ci-C4-alkyl bedeuten, 

20 wobei die aiphatischen Reste 1 bis 4 Substituen- 

ten ausgewahit aus der Gruppe Halogen, Amino, 
Cyan, Gi-C4-Alkoxy tragen konnen und der 
Phenyiring die zuvorgenannten Substituenten 
und zusatzlich Ci-Ce-alkyI, Carboxylat- und Sul- 
25 fonatgruppierungen tragen kann; 

R^ und R^ zusammen fur einen C4-C5-Alkenylenrest, der 

durch Ci-C4-Alkyl, Halogen, Cyan oder C1-C4- 
Alkoxy substituiert sein kann, stehen konnen; 

30 • Imidazolium-Kationen der allgemeinen Formel, 

(Ic). 

• Pyridinium-Kationen der allgemeinen Fonmel, 




(Id). 

35 • Pyrazolium-Kationen der allgemeinen Formel, 
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(le). 



Chinolinium-Kationen der ailgemeinen Formel, 




(If). 

Thiazolium-Kationen der aiigemeinen Formel, 




(ig). 

Triazinium-Kationen der ailgemeinen Formel, 

N— \ 

(® N-R 



in denen der Index h und die Substitiienten R und die folgende 

10 Bedeutung haben: 

•■ ■■ ■. ■ ' • ' ■ . ... 

n 0, 1, 2, 3 Oder 4; 

R Wasserstoff, Ci-Ci2-AIkyl oder Phenyl-Ci-C4-alkyl, 
15 ' wobei die alphatischen Reste 1 bis 4 Substituenten ausgewahit 

aus der Gruppe Halogen, Amino, Cyan, Ci-C4-Alkoxy tragen 
kfinnen und der Phenylring die zuvorgenannten Substituenten 
und zu^atzlicii Ci-Ce-alkyI, Carboxylat- und Suifonatgruppierun- 
gen tragen kann; 



Ci-Ce-AIkyI, Halogen, Amino, Cyan, Ci-C4-AIkoxy, Carboxylat 
oder Sulfonat; 



25 [A] ~ fur das teil- oder volideprotonierte Anion einer anorganischen oder organi- 

schen Protonensaure HnA (III) steht, wobei n eine ganze, positive Zahl ist 
und den Ladungszustand des Anions wiedergibt, 

lonische Flussigkeiten sind ein recht junges Forschungsgebiet Im ailgemeinen ver- 
30 steht man unter ionischen FIQssigkeiten Saize, die einen Schmelzpunkt unter 100 •'C 
haben. Ein derart weitgefasster Begriff umfasst auch ionische Flussigkeiten auf Basis 
von Metallhalogeniden wie Aluminuium-,. Zink- oder Kupferchlorid. 
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FQr das voriiegende Extraktiohsverfahren sind ionische FiQssigkeiten auf Basis von 
Metallhalogeniden, wie sie beispielsweise in der WO 01/40150 beschriet>en werden, 
niclit geeignet, da sie mit der protischen, funictionellen Gmppieaing des zu extrahie- 
renden Molekuis reagieren wQrden. 

5 

Fur die voriiegende Erfindung wurden deshalb die ionischen FiQssigkeiten wie ein- 
gangs erwahnt enger definiert. 

Extraktionen von Schwefelverunreinigungen aus KraftstofFen sind in der Uteratur 
10 (WO 01/40150, DE 101 55 281) mit den eingangs erwalinten ionischen FiQssigkeiten 
beretts beschriet>en. Die zatierten Arbeiten gingen davon aus, dass es sich bei Schwe- 
felverunreinigungen urn leicht polarisierbare Verbindungen handeK, wShrend Alkane 
(Kraftstoffe) schwer polarisierbare Verbindungen sind. 

15 Vpllig uberraschend wxtrde nun gefunden, dass auch Verbindungen mit protischen 
Gruppen sich aus Kohlenwasserstoffen extrahieren lassen. Das Verfahren iiefert nicht 
nur bei Extraktionen aus Alkanen gute Ergebnisse, sondem iasst sich erstaunlicher- 
weise auf Extraktionen aus aromatischen Kohlenwasserstoffen ausdehnen. Die Bei- 
spiele zeigen eindrucksvoll, dass Kresol, das eine (protische) OH- Gruppe aufweist, 

20 aus dem aromatischen KohlenwasserstofT Chlorbenzol effizient extrahiert werden kann. 

Ionische FiQssigkeiten lassen sich beispielsweise wie in der Monographie P. Wasser- 
scheid und T. Welton clonic liquids in synthesis", Wiley-VCH 2003 dargelegt durch 
Alkyiierung und/oder Anionenaustausch herstellen. 

25 

Unter ionischen RQsssigkeiten sind die etngangs definierten Saize zu verstehen. Im 
folgenden werden die ionischen FiQssigkeiten insbesondere auf die Ausgestaitung des 
Anions naher beschrieben. 

30 Bevorzugt werden als Kation Ammoniumsaize (1 a) oder 1 ,3-substituierte Imidazoiium- 
salze (Ic) eingesetzt. Ganz besonders bevorzugt sind Imidazoiiumsaize (Ic), weiche als 
1 ,3-substituiertes Imidazoliumkation 1 ,3-Dimethylimdazolium, 1-Ethyi-3-methylimi- 
dazolium, 1-Methyl-3-propylimidazolium, 1-lsopropyl-3-methyitmidazolium, 1-Butyl-3- 
methylimidazolium, 1 -Methyi-3-pentylimidazolium, 1 -Hexyl-3-methylimidazolium, 

35 1-Heptyl-3-methylimidazolium, 1-Methyl-3-octylimidazolium, 1-Decyl-3-methylimidazo- 
lium, 1-Methyl-3-benzylimidazolium, 1-Methyl-3-(3-phenylpropyl)imidazolium, 1-(2- 
Ethyl)hexyl-3-methylimidazolium, 1-Methyl-3-nonylimjdazolium, 1 -Methyl-3-decylimida- 
zolium, 1 ,2,3 Trimethylimidazolium, 1-Ethyl-2,3-dimethylimidazolium Oder 1-Butyl-2,3- 
dimethyiimidazolium enthalten. 
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Die im erfindungsgemafien Verfahren verwendeten ionischen FIQssigkeiten enthalten 
ein Anion A"*, wobei dieses fur das teil- oder volldeprotonierte Anion einer anorganl- 
schen oder organischen Protonensaure HrA (111) steht. wobei n eine ganze. positive 
Zahl ist und den Ladungszustand des Anions wiedergibt. 

5 

Als teildeprotoniertes Anion ist ein Anion aus einer mehrwertigen Saure zu verstehen, 
welches noch ein oder mehrere deprotonierbare Wasserstoffatome enthalt. Entspre- 
chend ist als volldeprotoniertes Anion ein Anion zu verstehen, welches keine weiteren 
deprotonierbaren Wasserstoffatome enthalt. 

10 

Bevorzugte Anionen A"" sind: 

• • • * * 

Fluorid; Hexafluordphosphat; Hexafluoroarsenat; Hexafluoroantimonat; Trifiuoro- 
arsenat; Nitrit; Nitrat; Sulfat; Hydrogensulfat; Carbonat; Hydrogencarbonat; Phosphat; 
15 Hydrogenphosphat; Dihydrogenphosphat, Vinylphosphonat, Dicyanamid, Bis(penta-r 
fluoroethyOphosphinat, Tris(pentafluoroethyi)trifiuoro-phosphat, Tris(heptafluoro- 
propyl)trifluorophosphat, Bis[oxalato(2-)]borat, Bis[salicylato(2-)]bdrat, Bis[1,2T 
benzoldiolato(2-)-0,b*]borat, Tetracyanoborat; 

20 tetrasubstituiertes Borat der allgemeinen Formel (lla) [BR^R^R''R''r> wobei R^ bis 

unabhangig voneinander fur Fluor oder einen Kohlenstoff enthaltenden organischen, 
gesattigten oder ungesattigten, acyclischen oder cyclischen, aliphatischen, aromati- 
schen Oder araliphatischen Rest mit 1 bis 30 Kohienstoffatomeh, welcher ein oder 
mehrere Heteroatome enthalten und/oder durch eine oder mehrere funktionelte Grup- 

25 pen oder Halogen substituiert sein kann, stehen; 

organisches Sulfonat der allgemeinen Formel (lib) [R^-SOaf. wobei R® fQr einen Koh- 
lenstoff enthaltenden organischen, gesattigten oder ungesattigten, acyclischen oder 
cyclischen, aliphatischen, aromatischen oder araliphatischen Rest mit 1 bis 30 Kohlen 
30 stoffatomen, welcher ein oder mehrere Heteroatome enthalten und/oder durch eine 
Oder mehrere funktioneiie Gruppen oder Halogen substituiert sein kann, steht; 

Carboxylat der allgemeinen Formel (lie) [R -COO]", wobei R^ fur WasserstofF oder 
einen Kohlenstoff enthaltenden organischen, gesattigten oder ungesattigten, 
35 acyclischen oder cyclischen, aliphatischen, aromatischen oder araliphatischen 
Rest mit 1 bis 30 Kohlenstoffatomen, welcher ein oder mehrere Heteroatome 
enthalten und/oder durch eine oder mehrere funktioneiie Gruppen oder Halogen 
substituiert sein kann, steht; 

40 (Fluoralkyl)fluorphosphat der allgemeinen Formel (lid) IPFx(CyF2y+i.zH2)6.xl', wobei 
1^x^6, 1^y^8 und 0 ^ z ^ 2y+1; 



■ 
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Imid der allgemeinen Formein (lie) [R9-S02-N-S02-R*']', (Hf) [R'-SOa-N-CORT Oder (llg) 
[R^'-CQ N CO-Rt. wobei R^ bis R' unabhangig voneinander fur Wasserstoff Oder einen 
Kohlanstoff enthaltenden prganischen, gesattigten Oder ungesattigten, acyclischen 
5 Oder cyclischen, aliphatischen, aromatischen oder araliphatischen Rest mit 1 bis 30 
Kohienstoffatomen, welcher ein oder mehrere Heteroatome enthaiten und/oder durch 
eine oder mehrere funktioneile Gruppen oder Halogen substituiert sein kann, stehen; 
• . ■ . ■ ' 

Methid der allgemeinen Fomnel (II h) 

SO2-R'" 

Rn-OaS-^ SO2-R0 

10 ' (llh). 

wobei R*" bis R** unabhdngig voneinander fQr Wasserstoff oder einen Kohlenstcff ent- 
haltenden organischen, gesittigten oder ungesattigten, acyplischen Oder cydischen, 
aliphatischen, arornatischen oder araliphatischen Rest mit 1 bis 30 Kohlenstoffatomen, 
welcher ein oder mehrere Heteroatome enthaiten und/oder durch eine oder mehrere 

15 funktioneile Gruppen oder Halogen substituiert sein kann, stehen; 

organisches Sulfat der nllgerneinen Formel (Hi) [R'^O-SOa]', wobei R^ fur einen Kohlen- 
stoff enthaltenden organischen, gesattigten oder ungesattigten, acyclischen oder cycli- 
schen, aliphatischen, aromatischen oder araliphatischen Rest mit 1 bis 30 Kohlenstoff* 
20 atomen, welcher ein oder mehrere Heteroatome enthaiten und/oder durch eine oder 
mehrere funktioneile Gruppen oder Halogen substituiert sein kann, steht; 

Die Ladung "n-" des Anions betragt "1-", "2-" oder "3-", Als Beispiele zweifach nega- 
25 tiv geladener Anionen seien Sulfat, Hydrogenphosphat und Carbonat genannt Als 
Beispiel eines dreifach negativ geladenen Anions sei Phosphat genannt. 

Als Heteroatome kommen prinzipiell alle Heteroatome in Frage, welche in der Lage 
sind, formell eine -CH2-, eine -CH=, eine Cs oder eine =C= -Gruppe zu ersetzen. 
30 Enthalt der Kohlenstoff enthaltende Rest Heteroatome, so sind SauerstofF, Stickstoff, 
Schwefel, Phosphor und Silizium bevorzugt. Als bevorzugte Gruppen seien insbeson- 
dere -0-, -S-, -SO-, -SO2-, -NR-, -N=, -PR-, -PR2 und -S1R2- genannt, wobei es sich 
bei den Resten R um den verbleibenden Teil des Kohlenstoff enthaltenden Rests 
handelt. 
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Ais funktionelle Gruppen kommen prinzipieil aile funktionellen Gruppen in Frage, wel- 
Che an ein Kohlenstoffatom Oder ein Heteroatom gebunden sein konnen. Als geeignete 
Beispiele seien -OH (Hydroxy), =0 (insbesondere ais Carbonylgruppe), -NH2 (Amino), 
=NH (imino), -COOH (Carboxy), -CONH2 (Carboxamid) und ~CN (Cyano) genannt 
5 Fuktioneiie Gruppen und Heteroatome konnen auch direkt benachbart sein, so dass 
aucli Kombinationen aus mehreren benachbarten Atomen, wie etwa -O- (Ether), -S* 
(Thioether), -COO- (Ester), -CONH- (sekundares Amid) oder -CONR- (tertiares Amid), 
mit umfasst sind, 

1 0 Als KbhienstofF enthaltende organische, gesattigte oder ungesattigte, acycfische oder 
cyclische, aiiphatische, aromatische oder araliphatische Reste mit 1 bis 30 Kohlen- 
stoffatomen stehen die Reste R^ bis R^ beim tetrasubstituiertes Borat (lla), der Rest R® 
beim organischen Sulfonat (lib), der Rest R^ beim Carboxylat (lie) und die Reste R^ bis 
R' bei den Imiden (lie), (lif) und (lig) unabhangig voneinander bevorzugt fur 
15 • Ci- bis Cso-AlkyI und deren aryl-, heteroaryl-, cycloalkyi-, halogen-, hydroxy-, 

amino-, carboxy^, formyl-, -Q-, -CO-, -CO-O- oder -CO-N< substituierte Kompo- 
nenten, vwe beispielsweise Methyl, Ethyl, 1 -Propyl, 2-Propyl,1 -Butyl, 2 -Butyl, 2- 
Methylrl -propyl (Isobutyl), 2-Methyl-2-propyl (tert.-Butyl), 1-Pentyl, 2-Pentyl, 3- 
Pentyl. 2-Methyl-1 -butyl, 3-Methyl-1 -butyl. 2-Methyl-2-butyl, 3-Methyl-2-butyI, 2,2 - 
20 Dimethyl-1 -propyl, 1-Hexyl, 2-Hexyl, 3-Hexylv2-MethyMrpentyl, 3^ 

pentyl, 4-Methyl-1 -pentyl, 2-MethyI-2-pentyl, 3-Methyl-2-pentyl, 4^Methyl-2-pentyl, 

2- MethYl-3-pentyl, 3-Methyl-3-pentyl, 2,2-Dimethyl-1 -butyl, 2,3-DimethyH -butyl, 
3, 3-Dimethyl-1 -butyl, 2-Ethyl-1 -butyl, 2,3-Dimethyl-2-butyl, 3,3-Dimethyk2-butyl, 
Heptyl, Octyij Nonyi, Decyl, Undecyl, Dodecyl, Tridecyl, Tetradecyl, Pentadecyl, 

2H Hexadecyl, Heptadecyl, Octadecyl, Nonadecyl, Icpsyl, Henicpsyl, Docosyl, Trico- 

syl, Tetracosyl, Pentacosyl, Hexacosyi; Heptacosyl, Octacosyl, Nonacosyl, Tria- 
conlyl, Phenylmethyl (Benzyl), Diphenylmethyl, Triphenylmethyl, 2-Phenyiethyl, 

3- Phenylpropyl, Cyclopentylmethyl, 2-Cyclopentylethyi, 3-CydopentyiprQpyl, Cyc- 
lohexylmethyl, 2-CyGlohexylethyI, 3-Cyclohexylpropyl, Methoxy, Ethoxy, Formyl, 

30 Acetyl oder CnF2{n.a)+(i-b)H2a+b mit n :^ 30, 0 ^ a < n und b - 0 oder 1 (beispielswei- 

se CF3, C2F5, CH2CH2-C(n-2)F2(n.2)+1i CsFia, CsFiy, C10F2I1 C12F25)! 

• C3- bis Ci2-Cycloaikyl und deren aryl-, heteroaryl-, cycloalkyi-, halogen-, hydrpxy- 
, amino-, carboxy-, formyl-, -0-, -CO- oder -CO-O-substituierte Komponenten, 
wie beispielsweise Cyclopentyl, 2-Methyl-1-cyclopentyl, 3-Methyl-1-cyclopentyl, 

35 Cyclohexyt, 2-Methy|-1-cyclohexyl, 3-Methyl-1 -cyclohexyl, 4-Methyl-1-cycIohexyl 

Oder CnF2(,vaHi^)H2a.b mit n ^ 30, 0 ^ a ^ n urid b = 0 oder 1 ; 

• C2- bis Cao-Aikenyl und deren aryl-, heteroaryl-, cycloalkyi-, halogen-, hydroxy-, 
amino-, carboxy-, formyl-, -0-, -CO- oder -CO-O-substituierte Komponenten, wie 
beispielsweise 2-Propenyl, 3-Butenyl. cis-2-ButenyI, trans-2-Butenyl oder CnF2(n. 

40 aHi-i>)H2a-b mit n ^ 30, 0 ^ a ^ n und b = 0 Oder 1 ; 



wo 2005/019137 PCT/EP2004/007254 

7 

• C3- bis Ci2-Cycloalkenyl und deren aryl-, heteroaryl-, cycloalkyi-, halogen-. 

hydroxy-, amino-, carboxy-, fbrmyl-, -0-, -CO- oder -CO-O-substituierte Kompo- 
nenten, wie beispielswelse 3-Cyclopentenyl. 2-Cyclohexenyl, 3-Cyclohexenyl. 
2,5-Cyclohexadienyl oder Cr,F2(n-a)-3(i.b)H2a-3b mit n ^ 30, 0 ^ a ^ n und b = 0 oder 
5 1;und 

* ■■ • 

» Aryl Oder Heteroaryi mit 2 bis 30 Kohlenstpffatomen und deren alkyi-, aryl-, hete- 
roaryl-, cycloalkyi-, halogen-, hydroxy-, amino-, carboxy-, formyl-, -0-, -CO- oder 
-CO-O^substituierte Komponenten, wie beispielsweise Phenyl, 2-Methyl-phenyl 
(2-Tolyl), 3-Methyl-phenyl (3-Tolyl), 4-Methyl-phenyl, 2-Ethyl-phenyl, 3-Ethyl- 
10 phenyl, 4-E=thyl-phehyi, 2,3-Dimethyl-phenyl, 2.4-Dimethyl-phenyl, 2,5-Dimethyl- 

phenyl, 2,6-Dimethyl-phenyl, 3,4-Dimethyl-phenyl, 3,5-Dimethyl-phenyl, 4- 
Pheriyl-phejnyl, 1-Naphthyl, 2-Naphthyl, l-Pyn^olyl, 2-Pyrrolyl, 3-Pyrrolyl, 2- 
Pyridinyl, 3-Pyridinyl. 4-Pyridinyl oder 
C6F(5^)Ha mit 0 ^ a :^ 5. 
15 - 

Handelt es sich bei dem Anion A"" um ein tetrasubstituiertes Borat (I la) [BR^R^R'^R'^", 
so sind bei diesem bevorzugt alle vier Reste R® bis R"^ identisch, wobei diese bevorzugt 
fur Fluor, Trifluormethyl, Pentafiuorethyl, Phenyl, 3,iS-Bis(trifluomnethyl)phenyl stehen. 
Besonders bevorzugte tetrasubstituierte Borate (I la) sind Tetrafluoroborat, Tetraphe- 
20 nylbofat und Tetra[3,5-bis(trifluonnethyl)phenyl]borat 

Handelt es sich bei dem Anion A"' um ein organisches Sulfonat (lib) [R^-SOs]', so steht 
der Rest R® bevorzugt fur Methyl, Trifluormethyl, Pentafiuorethyl, p-Tolyl oder C9F19. 
Besonders bevorzugte organische Sulfonate (lib) sind Trifluormethansulfonat (Triflat), 
25 MethansulFonat, p-Tolylsulfonat, Nonadecafluorononansuifonat (Nonafiat), Dimethy- 
lenglykolmonomethyl-ethersulfat und Octylsulfat. 

Handelt es sidi bei dem Anion A"- um ein Carboxylat (lie) {R -COOp, so steht der Rest 
R' bevorzugt fOr Wasserstoff, Trifiuomiethyl, Pentafiuorethyl, Phenyl, Hyidroxy-phenyl- 

30 methyl, Trichloiinethyl, Dichlomiethyl, Chlonnethyl, Trifluonnethyl, Difluomriethyl, Flu- 
omiethyl. Ethenyl (Vinyl), 2-Propenyl, -CH=CH-COO", cis-8-Heptadecenyl, -CH2- 
C(Oi-l)(COOH)-CH2-COO' Oder unverzweigtes oder verzweigtes d- bis Cig-Alkyl, wie 
beispielsweise Methyl, Ethyl, 1 -Propyl, 2-Propyl, 1 -Butyl, 2-Butyl, 2-Methy 1-1 -propyl 
(Isobutyl), 2-Methyl-2-propyI (tert.-ButyI), 1-Pentyl. 2-Pentyl, 3-Pentyl, 2-Methyl-1 -butyl, 

35 3-Methyl-1 -butyl, 2-Methyl-2-butyl, 3-Methyl-2-butyl, 2,2-Dimethyl-1 -propyl, 1-Hexyi, 2- 
Hexyl. 3-Hexyl, 2-Methyl-1-pentyl, 3-Methyl-1-pentyI, 4-Methyl-1-pentyl, 2-Methyl-2- 
pentyl, 3-Methyl-2-pentyl, 4-Methyl-2-pentyl, 2-Methyl-3-pentyl, 3-Methyl-3-pentyl, 2,2- 
Dlmethyl-1 -butyl. 2,3-Dimethyl-1 -butyl, 3,3-Dimethyl-1 -butyl. 2-Ethyl-1 -butyl, 2,3- 
Dimethyl-2-butyl, 3,3-Dimethyl-2-butyl, Heptyl, Octyl, Nonyl, Decyl, Undecyl, Dodecyl, 

40 Heptadecyl. Besonders bevorzugte Carboxylate (Vc) sind Formiat, Acetat, Propionat, 
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Butyrat, Valeriat, Berizoat, Mandelat, Trichloracetat, Dichloracetat, Chioracetat, Trifluo- 
racetat, Difluoracetat, Fluoracetat. 

•» 

Handelt es sich bei dem Anion A"* urn ein (Fluoralkyl)fluorphosphat (lid) [PFxCCyFzy+i. 
5 zH?^:^', so ist z beyoizugt 0. Besonders bevorzugt sind (Fluoralkyl)fluorphosphate (lid), 
bei denen z = 0, x = 3 und 1 ^ y ^ 4, konkret [PF3(CF3)3]". IPF3(C2F6)3l", IPF3(C3F7)aL. 
und [PF3(C4F7)3r. 

Handelt es sich bei dem Anion A"- urn ein Imid (lie) [R^-SOr-N-SOz-Rl'. (Ilf) 
10 [R'-SOrN-CORT oder (lig) [R'^-CO-N-CO-R']', so stehen die Reste R^ bis R' unabhan- 
gig voneinander bevorzugt fQr Tilfiuormethyi, Pentafluorethyi, Phenyl, Trichlormethyi, 
Dichlormethyi, Chlormethyl, Trifluonnethyl, Difiuormethyl, Fluormethyl oder 
unverzweigtes oder verzweigtes Ci- bis Ci2-Alkyl, wie beispielsweise Methyl, Ethyl, 1- 
Propyl, 2-Propyl, 1-Butyl, 2-^Butyl, 2-Methyl-1 -propyl (Isobutyl), 2-Methyl-2-propyl (tert- 
15 Butyl). 1-Pentyl, 2-Pentyl, 3-Pentyl, 2-Methyl-1 -butyl, 3-Methyl-1 -butyl, 2-Methyl-2- 
butyl, 3-Methyl-2-butyl, 2,2-Dimethyl-1 -propyl, 1-Hexyl, 2-Hexyl, 3-Hexyl, 2-Methyl-1- 
pentyl, 3-Methyl-1-pentyl, 4-Methyl-1-pentyl, 2-Methy|-2^entyl, 3-Methyl-2-pentyl, A- 
Methyl-2-pentyi. 2-Methyir3-pentyl, 3-Methyl-3-pentyl, 2,2-Dimethyl-1 -butyl, 2,3- 
Dimethyl-1 -butyl, 3,3-DirnethyI-1 -butyl, 2-ethyl-1 -butyl, 2.3-Dimethyl-2-butyl, 3,3- 
20 Dinfiethyi-2-butyl, Heptyl, pctyi, Nonyl, Decyl, Undecyl Oder Dodec^l. Besonders -'-^ 
bevoizugte Imide (lie), (Ilf) und (llg) sind [F3C-S02-N-S02-CF3r - 
(Bis(trifluoromethylsulfonyl)inriid), [F5C2-S02-N-SO2-C2FsJ' 

(Bis(pentafluoroethylsulfonyl)imid), [FsC-SOz-N-CO-CFa]-, [FaC-CO-N^CO-CFar und 
jene, in denen die Reste R^ bis R' unabhangig vorieinander fQr Methyl, Ethyl, Propyl, 
25 Butyl, Phenyl, Trichlormethyi, Dichlormethyi, Chlormethyl, Trifiuormethyl, Difluormethyi 
oder Fluormethyl stehen. 

Handelt es sich bei dern Anion A**" um ein Methid (llh) 

SOz-R*" 
I 

Rn-OzS S02-R° 

" (llh). 

so stehen die Reste R*" bis R° unabhangig voneinander bevorzugt fQr Trifiuormethyl. 

30 Pentafluorethyi, Phenyl, Trichlormethyi, Dichlormethyi, Chlormethyl, Trifiuormethyl, 
Difluormethyi, Fluormethyl oder unverzweigtes oder verzweigtes Ci- bis Ci2-Alkyl, wie 
beispielsweise Methyl, Ethyl, 1 -Propyl, 2-Propyl, 1 -Butyl, 2-Butyl, 2-Methyl-1 -propyl 
(Isobutyl), 2-Methyl-2-propyl (tert.-Butyl), 1-Pentyl, 2-Pentyl, 3-Pentyl, 2-Methyl-1 -butyl, 
3-Methyl-1 -butyl, 2-Methyl-2-butyl, 3-Methyl-2-butyl, 2,2-Dimethyl-1 -propyl, 1-Hexyl, 2- 

35 Hexyl, 3^Hexyl, 2-Methyl-1-pentyl, 3-Methyl-1 -pentyl, 4-Methyl-1-pentyl, 2-Methyl-2- 
pentyl. 3-Methyl-2-pentyl, 4-Methyl-2-pentyl, 2-Methyl-3-pentyl, 3-Methyl-3-pehtyl, 2,2- 
Dimethyl-1 -butyl, 2,3-Dimethyl-1 -butyl, 3,3-Dimethyl-1 -butyl, 2-Ethyl-1 -butyl, 2,3- 



« 
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Dimethyl-2-butyl, 3,3-Diniethyl-2-butyl, Heptyl, Octyl, Nonyl, Decyl, Undecyl Oder Do-- 
decyl. Besonders bevorzugte Methide (llh) sind [(F3C-S02)3Cr (Tris(trifluoromethyl- 
sulfonyl)methid), [(F5C2-S02)3Cr (Bis(penlafluoroethylsulfonyl)methid) und jene, in 
denen die Reste R'" bis R^ unabhdngig voneinander fur Methyl, Ethyl, Propyl, Butyl, 
5 Phenyl, Trichlormethyl, Dichloimethyl, Chlormethyl, Trifluormethyl, DIfluormethyl Oder 
Ruormethyi stehen. 

Handelt es sich bei dem Anion A"" urn ein organisches Sulfat (Mi) [R^OSOs]', so steht 
der Rest R'' bevoizugt fOr einen verzweigten oder unverzweigten Ci- bis Cao-Alkiylrest 
10 und besonders bevorzugt fur Methylsujfat, Ethylsuifat, Propylsulfat, Butylsulfat, Pentyl- 
sulfat, Hexylsulfat, Heptylsulfat oder Octylsulfat. 

• ■ » 

Ganz besonders bevorzugte Anionen A"' sind: Tetrafiuoroborat, Hexafluorophosphat, 
1 5 Trifluormethansulfonat, Methansulfonat, Formiat, Acetat, Mandelat, Nitrat, Nitrit, Trifluo- 
racetat, Sulfat Hydrogensuifat, Methylsulfat, Ethylsuifat, Propylsulfat, Butylsulfat, Pen- 
tyisulfat, Hexylsulfat, Heptylsulfat, Octylsulfat, Phosphat, Dihydrogenphosphat, Hydro- 
genphosphat, Propionat, Bis(trifluprdmethylsulfonyl)imid (Trifiimid),,Bis(pentafluoro- 
ethylsulfony!)lrnid, Tris(trifIuoro-methylsulfony|)rnethid (Methid), Bis(pentafluoroethyl- 
20 sulfpnyl)methid, p-Tolylsulfonat (Tosylat), Bis[salicylato(2-)]borat, Dimethylenglykolmo- 
nomethylethorsulfat, Oleai, Stearat, Acryfat, Methacrylat, Maieinat, Hydrogencitrat, 
Vinyl-phosphonat, Bis(pentafluoroethyl)phosphinat, Bis[oxalato(2-)]borat, Bis[1,2- 
benzoldiolato(2-)-0,0']borat, Dicyanamid, Tris(pentafluoroethy[}trifluorophosphat, 
Tris(heptafluoropropyi)trifiuorophosphat Oder Tetracyanoborat. 

25 ■ ■ . . 

Unter derzu extrahierenden prganische Verbindung mit protisch, funktionellen Grup- 
pen sind im aligemeihen Verblndungen bzw. Verbindungsklassen der aligemeinen 
Formel E-X-H zu ver stehen, 
wobei 

30 E Wasserstoff, fQr ggf . durch l-lalogen, Ci-C4-Alkoxy, Amino substltuiertes Cr-Cao- 

AlkyI; ggf. durch Halogen, AikyI, Methoxy, substltuiertes Phenyl, Naphthyl oder 
Heteroaryl steht und 

X -N(R')-, -6-. -P(R')-, -N(R').0-, -N{R')-N(R")-, -C(R')=N-0-, ^(=0)-0-, -S(=0)2- 
0-, .S(=0).0.. P (R>, P {=0)(R')., P (=0)(0R>, P (=0)2(R'): 

35 

Im einzelnen lassen sich mit dem erfindungsgemalien Verfahren foigende organische 
Verblndungen mit protisch, funktionellen Gruppen extrahieren: 
Alkohole wie Ci-Cao-Alkanole, Polyole, geminale Diole (Hydrate); Silanole; 
Amine wie beispielsweise Anilin, N-Ci-Cao-Alkylanilin, N-Ci-Cao-Alkylamin, N,N-Di-Ci- 
40 C2o-Alkylamin, cycL Amine wie Piperidin, Piperazin, Pyrolidin, Morpholin und Ammoni- 
umsaize; Phosphine; Amidine; Hydrazine und Hydraziniumsaize, Hydrazone; Hydroxy- 
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lamine und Hydroxylammoniumsalze; Carbamate; Hamstbffe; CyahHydrine;lniine wie 
Z.B. Imidazole Aldimine (Schiffsche Basen), Ketimine und Iminiumsalze; Enamine \me 
Pyrrol; 

Hydrazoverbindungen; Hydroperoxide wie z.B. tert-Butylhydroperoxid; imide wie z.B. 
5 Phthalimid; Iminoester; Oxime; Wasserstoffperoxid; Wasser CTrocknen von LM"); 
Phenole wie Hydrochinone, Resorcine, Brenzkatechine, Naphthol, Binaphthol; 
Phosphinige Sauren; Phosphinsauren; Phosphonsauren; Phosphonsauremonoalkyl 
(Oder aryl) ester; Phosphorsauren; Phosphorsauremonoalkyl (oder aryl) ester; 
Phosphorsauredialkyi (oder aryl) ester; Garbonsauren; Aminosauren; Hydroxycarbon- 
1 0 sSuren; Ketocarbonsauren; Hydroxamsauren; Hydroxamsulfonsauren; Sutfinsauren; 
Sulfonsauren oder Peroxycarbonsauren. 

Insbesondere bedeutet E-X-H: ggf. subst. Phenol, wie beispielsweise o,m,p-Kresol, 3- 
Hydroxypyrazol, 2-Hydroxypyridin. Hydrochlnon, Resorcin, Brenzkatechin; C1-C20- 
15 Alkohol, Glykol, Glycerin, ggf. subst Anilin, wie beispielsweise N-Ci-C2o-Alkyianilin, N- 
Ci?C2o-Alkylamin, N,N-Di-Ci-C2o-Alkylamin, P-Ci-C2o-Alkylphosphin, P,P-Di-Ci-C2(r 
/ykyiphosphin, Phenylphosphin, Diphenyl-phosphin, Hydrazin, Hydroxylamin, Sulfon- 
saure, Suifinsaure, Phosphorsaure, Carbonsaure oder Amino^aure, 

20 Insbesondere bevorzugt bedeutet E-X-H:, ggf. subst. Phenol, wie, beispielsweise o,m,p- 
Kresol, 3-Hydroxypyrazol, 2-Hydroxypyridin, Hydrochinon, Resorcin, Brenzkatechin 
Oder Alkohole wie, CrC2o-Alkohol, Glykol, Glycerin. 

Das voriiegende Veriahren kann auch als Trocknungsverfahreri vdrteilhaft genutzt 
25 werden. Hierbei wird die protische Verbindung Wasser aus eiriem aprotischenrLd- " • 
suhgsmittei entfemt 

Unter aprotischen Losungsnriittein versteht man Insbesondere neben den weiter unten 
definierten Kohlenwasserstoffen: 
30 • chlorierte Alkane wie Methylenchlorid. Chloroform oder Tetrachlorkohlenstoff; 

aiiphatische und allcyclische Ether wie Diethylether, Methyltert.butylether oder 

Tetrahydrofuran; 

Ketone wie Aceton, 2-Butanon oder 3-Butanon; 

Carbonsaureester wie Essigsaureethylester, Acetessigsaureethylester, Essigsau- 
35 rebutylester Oder Essigsaure-2-ethyIhexylester und 

Amide wie N-Methylpyrrolidon. Dimethylformamid, Tetramethylhamstoff oder 
Hexamethylphosphorsauretriamid. 

Unter Kohlenwasserstoff sind aiiphatische Verbindungen wie Alkane zu verstehen. 
40 Bevorzugte Alkane sind verzweigtes oder unverzweigtes Propan, Butan, Pentan, He-' 
xan^ Heptan, Octan. Nonan oder Decan oder Alkangemische, die als Losungsmittel 
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ubiicherweise eingesetzt werden sowie Cycloalkane wie Cyclopentan Oder Cyciohe- 
xan. In Frage kommen hier verschiedene Leichtbenzine aus Erddlfraktionen wie z.B. 
Solvesso®. 

. • * •" ■ • " ' . " " 

5 Auch sind Olefine wie Ethylen, Propen, Buten, Butadiene, Cyclohexadien, Cyclohexen, 
Hexadien, Hexen Oder Penten als Kohlenwasserstoff geeignet. 

Weiterhin sind unter KohlenwasserstofF aromatische Losungsmittel wie Benzol, Toluol, 
o,m,p-Xylol, Mesitylen. Cumol, Pseudocumol, Hemellitol, Ethylbenzol, Anisol, Styrol, 
1 0 Stilben, tert.-Buty I benzol, Dinitrobenzol, Chlorbenzol, Dichlorbenzol, Nitrobenzol Oder 
Benzonitrii zu verstehen. Besonders bevorzugt werden Toluol und ihsbesondere 
Chlorbenzol eingesetzt. 

Auch konnen Kohlenwasserstoffgemische aus verschiedenen Alkanen, Olefinen, Arc- 
1 5 maten oder aber Gemische aus Alkanen und Olefinen, Alkanen und Aromaten oder 

Olefinen und Aromaten zum Einsatz gelangen. 

■ ■ ' - . • * • '■ ' • * ' - ■ 

Foigende Verunreinigung lassen sich eFfindungsgemafi vorteiihaft aus aliphatischen 

Kohlenwasserstoffen mit Hilfe ionischer FlQssigkeiten extrahieren: Alkohole wie C1-C20- 
20 Alkanole, Polyole, geminale Diole (Hydrate); Amine wie beispielsweiseAnilin/N-^^ 

C2o-Alkylanilin, N-Ci-C2o-Alkylaniin, N,N-Di-Ci-C2o-Alkylamln; cycL Amine wie Piperidin, 

Plperazin, Pyrolidirl. Morpholin und Ammoniumsaize; Phosphine; Amidine; Hydrazine 

und Hydraziniumsaize, Hydrazone; Hydroxylamine und Hydroxylammoniumsaize; 

Carbamate; HamstofFe; Imine wie z.B. Imidazol, Aidimine (Schiffechfe Baseh), Ketlmine 
25 und iminiumsalze; Hydroperoxide wie z.B. tert-Butyihydroperoxid; Imide wie z.B. 

Phthalimid; Oxime; Wasserstoffperoxid; Wasser(-Trocknen von LM"); 

Phenolewie Hydrochihone, Resorcine, Brenzkatechlne, Naphthol, Binaphthol; 

Phosphinige Sauren; Phosphihsauren; Phosphonsauren; PhosphonsauremonoalkyI 

(oder aryl) ester, Phosphorsauren; Phosphorsauremdnoalkyl (Oder aryi) ester; 
30 PhosphorsauredialkyI (oder aryl) ester; Carbonsauren; Aminosauren; Hydroxycarbon- 

sSuren; Ketocarbonsauren; Hydroxamsauren; Hydroxamsutfonsauren; Suifinsauren; 

Sulfonsauren oder Peroxycarbonsauren. 

Besonders bevorzugt werden die folgenden Verunreinigungen aus aliphatischen Koh- 
35 lenwasserstotfen extrahiertAlkohole, Diole, Polyole; Amine; Phosphlne; Imine; Aidimi- 
ne, Ketimine; Hamstoffe; Hydrazine; Hydroperoxide; Hydroxylamine; Imide; Oxime; 
Phenole, Hydrochinone, Resorcine, Brenzkatechine, Naphthol, Binaphthol; Peroxycar- 
bonsauren; Carbonsauren; Aminosauren; Phosphinige Sauren, Phosphins§uren, 
Phosphonsauren, PhosphonsauremonoalkyI (oder aryl) ester, Suifinsauren, Sulfonsau- 
40 ren. 
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Aus aromatischen Kohlenwasserstoffen konnen mit denii erfindungsgemaBen Verfah- 
ren insbesondere folgende protische Verbindungen extrahiert warden. 

5 Alkohole wie Ci-Cao-Alkanole, Polyole; Amine wie beispielsweise Anilin, N-C1-C20- 
Alkylanilin, N-Ci-C2o-Alkylamin, N,N-Di-Ci-C2o-Alkylannln, cycl. Amine wie Piperidin, 
Piperazin, Pyrolidin, Morpholin und Ammoniumsaize; Phosphine; Amidine; Hydrazine 
und Hydraziniumsaize, Hydrazone; IHydroxyiamine und Hydroxyiammoniumsalze; 
Carbamate; Hamstoffe; Imjne wie z.B. Imldazol, Aldimine (Scliifteche Basen), Ketimine 

10 und Iminiumsaize; Hydroperoxide wie z.B. tert-Butyliiydroperoxid; Imide wie z.B. 
Plithalimid; Oxime; Wasserstoffperoxid; WasserCTrocknen von LM"); 
Phenole wie Hydrochinone, Resorcine, Brenzkatechine, Naphthol, Binaphthol; 
Phosphinige Sauren; Phospiiinsauren; Phospiion$auren; PhospiionsauremonoalkyI 
(Oder aryl) ester, Phospliorsauren; Phospiiorsauremonoalicyl (oder aryi) ester, 

15 PhosphorsauredialkyI (oder aryl) ester, Carbonsauren; Aminosauren; Hydroxycarbbn- 
sSuren; Ketocarbonsauren; Hydroxamsauren; Hydroxamsulfonsauren; Sulfinsauren; 
Suifonsauren oder Peroxycarbonsauren. 

Bespnders bevorzugt werden die folgenden Verunreinigungen aus aromatischen Koh- 
20 lenwasserstoffen extrahiert: Alkohole, DIole, Polyole; Amine; Phosphine; Imine; Aldimi- 

ne, ketimine; Hamstoffe; Carbamate, Hydrazine; Hydroperoxide; Hydroxylamine; Imi- 
. de; Oxime; Phenole, Hydrochinone, Resorcine, Brenzkatechine, Naphthol, Binaphthol; 

Peroxycarbonsauren; Carbonsauren; Aminosauren; Phosphinige Sauren, Phosphin- 

sauren, Phosphonsauren, PhosphonsauremonoalkyI (oder aryl) ester, Sulfinsauren, 
25 Suifonsauren. 

Bei den in den vorstehenden Formeln angegebenen Definitionen derSymbole wurden 
Sammelbegriffe venvendet, die allgemein reprasentativ fur die folgenden Substituenten 
stehen: 

30 . ^ . ■ . ^ ■ . . . " 

Halogen: Fluor, Chlor, Brom und Jod; 

■ 

AikyI: gesSttigte, geradkettige oder verzweig|te Kohlenwasserstoffreste mit 1 bis 4 oder 
6. 12, 20 Kohlenstoffatomen, z.B. Ci-Ce-Alkyl wie Methyl, Ethyl, Propyl, H^ethylethyl, 

35 Butyl, 1-Methyl-propyl, 2-Methylpropyl, 1,1-Dimetliylethyl, Pentyl, 1 -Methylbutyl, 2- 
Methylbutyl. 3-Methylbutyl, 2,2-Di-methylpropyl, 1-Ethylpropyl, Hexyl, 1,1- 
Dimethylpropyl, 1 ,2-Dlmethylpropyl, 1 -Methylpentyl, 2-Methylpentyl, 3-MethyipentyI, 4- 
Methylpentyl, 1,1-Dimethylbutyl, 1 ,2-Dimethylbutyl, 1 .S-Dimethylbutyl, 2,2- 
Dimethylbutyl, 2,3-DimethylbiJtyi, 3,3-Dimethylbutyl, 1 -Ethylbutyl, 2-Ethylbutyi, 1 , 1 ,2- 

40 Trimethylpropyl, 1,2,2-Trimethylpropyl, 1-Ethyl-1-methylpropyi und 1-Ethyl-2- 
methyipropyl; 
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Halogenalkyl: geradkettige Oder verzweigte Alkylgnjppen mit 1 bis 12 Kohlenstoffato- ' 
men (wie vorstehend genannt), wobei in diesen Gruppen teilweise oder vollstandig die 
Wasserstoffatome durch l-ialogenatonrie wie vorstehend genannt ersetzt sein konnen, 
5 zB. Ci-C2-HalogenalkyI wie Chlormethyl, Brommethyl, Dichlormethyl, Trichlormethyl, 
Fluormethyl, Drfluomnethyl, Trifluormetliyl, Chlorfluormethyl, Dichlorfiuormethyl, Chlor- 
difluormethyl, 1-Clilorethyl, 1-Bromethyl, 1-FluoretiiyI, 2-Fiuorethyl; 2,2-Difluorethyl, 
2,2,2-Trifluorethyl, 2-Chlor-2-fiuorethyl, 2-Chlor-2,2-difluorethyl, 2,2-Dichlor-2-fluorethyl, 
2,2,2-Triclilorethyl, Pentafluorethyl oder 1,1.1 -trifluorprop-2-yl; 

10 

funf- bis seciisgliedriger gesattigter, partieil ungesattigter oder aromatischer Heterocyclus, 
enthaltend ein bis vier Heteroatome aus der Gruppe O, N oder S: 

- . S« Oder 6-gliedriges Heterocyclyl, entlialtehd ein bis drei Stickstoffatome 
1 5 und/oder ein Sauerstoff* oder Schwefelatom oder ein oder zwei Sauerstoff- 

und/oder Scliwefeiatome, z.B. 2-Tetrahydrofuranyl, 3-Tetrahydrofuranyi, 2- 
Tetraiiydrothienyl, 3-Tetrahydrothlenyl, 2-PyrroIidinyl, 3-Pyrrolidinyl, 3-lsoxazoli- 
dinyi, ^Hsoxazolidinyl, 5-lsoxazolidiny], 3-isothiazolidinyr, 4-lsothiazolidinyI, 5- 
Isothiazolidinyl, 3-Pyrazolidinyl, 4-PyrazoIidinyl, 5-Pyrazolidinyl, 2-Oxa2olidinyl, 4- 
20 Oxa^olidinyl, 5-Oxazolidlnyl, 2-Tliiazoridinyl, 4-Thia20lidinyl, 5^^^ 

Imidajs^Dlidinyl, 4-lmidazolidinyl, 1 ,2,4-Oxadiazo!idin-3-yi, 1,2,4-Oxadiazoiidin-5-yl, 
1 ,2,4-Thiadiazolidin-3-yl, 1 ,2,4-ThiadiazoIidin-5-yl, 1,2,4-Tria20lidin-3-yl, 1,3,4- 
Oxadla2oIidin-2-yl, 1 ,3,4-Thiadiazolidin-2-yl, 1 ,3,4-Triazolidin-2-yl, 2,3-Diliydrofur- 

2- yl, 2,:3-Dihydrofur-3-yl, 2,4-Dihydrofur-2-yl, 2,4-Dihyd^^ 

25 r:)!hydrotliien-2-yl, 2,3-Dihydrothien-3-yl, 2,4-Dihydrothien-2-yl, 2,4-Dlliydrotliien- 

3- yl, 2-Pyrrolin-2-yl, 2-Pyrrolin-3-yl. 3-Pyrrolin-2-yl, 3-Pyrr6lin-3-yl, 2-lsoxazolin-3- 
yl, 3-lsoxazolin-3-yl, 4-lsoxa20lin-3-yI, 2-lsoxazolin-4-yI, 3-lsoxazolin-4-yl, 4- 
lsoxazoIin-4-yl, 2-lsoxazolin-5-yl, 3-lspxazoiin-5-yl, 4-lsoxazolin-5-yl, 2- 
isotiiiazolin'-3-yl, 3-lsothiazoiin"3-yl, 4-lsotliiazolin-3-yl, 2-lsothiazolin-4-yl, 3- 

30 Isothiazolin-4-yl, 4-lsotliiazolin-4-yl, 2-lsothia2olin-5-yl, 3-ls6thiazolin-5-yl, 4- 

Isotiilazolin-S-yl, 2,3-Dihydropyrazol-1-yl, 2,3-Dihydropyra2ol-2-yl, 2.3- 
Dihydropyrazol-3-yl, 2,3-Dihydropyrazol-4-yl, 2,3-DihydropyrazoI"5-yl, 3,4- 
Dihydropyrazol-1-yl. 3,4-Dihydropyrazol-3-yI, 3,4-Dihydropyrazol-4-yl, 3,4- 
Dihydropyrazo!-5-yl, 4.5-Dihydropyrazol-1 -yl. 4,5-Dihydropyrazdl-3-yl, 4,5- 

35 Dihydropyrazol-4-yl, 4,5-Dihydropyrazol-5-yl, 2,3-Dihydrooxazol-2-yl, 2,3- 

Dihydrooxazoi-3-yl, 2,3-Dihydrooxazol-4-yl, 2,3-Dihydrooxazol-5-yl, 3,4- 
Dihydrooxazol-2-yl, 3,4-Diliydrooxazol-3-yl, 3,4-Dihydrooxa2ol-4-yl, 3,4- 
Dihydrooxazol-5-yl, 3,4-Dihydrooxazoi-2-yI, 3,4-Dihydrooxazo!-3-yl, 3,4- 
Dihydrooxazol-4-yl, 2-Piperidinyl, 3-Piperidinyl, 4-Piperidinyl, 1,3-Dioxan-5-yl, 

40 2-Tetrahydropyranyl, 4-Tetraliydropyranyl, 2-Tetrahydrothienyl, 3-Hexaliydro- 

pyridazinyl, 4-Hexahydropyridazinyl, 2-HexaliydropyrimidinyI, 4-Hexahydro- 
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pyrimidinyl, 5-Hexahydropyrimidinyi, 2-Piperazinyl, 1,3,5-Hexahydro-triazin-2-yl 
und 1 ,2,4->Hexahydrotriazin-3-yl; 

' * i 

5- gliedriges Heteroaryl, enthaltend ein bis yier Stickstoffatome oder ein bis drei 
5 Stickstof^ome und ein Schwefei- oder Sauerstof^tom: 5-Ring Heteroarylgoip^ 

pen, welche neben Kohlenstoffatomen ein bis vier Stickstblfatome oder ein bis 
drei Stickstoffatome und ein Schwefel- oder Sauerstoffatom als Ringglieder ent- 
halten konnen, z.B. 2-FuryI, 3-Furyl, 2-Tiiienyl, 3-Thienyl, 2-Pyn^olyl, 3-Pyrrolyl, 3- 
Isoxazoiyi, 4-lsoxazolyi, 5-isoxazolyl, 3-lsothiazolyl, 4-lsothiazolyl, 5-lsotliiazolyl, 
10 3-Pyrazolyl, 4-Pyrazolyi, 5-Pyrazolyl, 2-Oxa2olyl, 4-Oxa2olyl, 5-Oxazolyl, 2- 

Thiazolyl, 4-Tf)iazoly!, 5-Thiazolyl, 2-lmidazolyl, 4-lmidazoiyl, 1 ,2,4-Oxadiazoi-3- 
. yl, 1 ,2.4-Oxadiazol-5-yi, 1 ,2,4-Tliiadiazol-3-yl, 1,2,4-Thiadiazol-5-yl, 1 .2;4-Triazol- 
3-yl, 1,3.4-Oxadiazol-2-yl, 1 ,3.4-Thiadiazoi-2-yl und 1 ,3.4-Triazol-2-yl; 

i 

15 - 6-gliedriges Heteroaryl, entlialtend ein bis drei bzw. ein bis vier Stickstoffatome: 

6- Ring Heteroarylgruppen, welche neben Kohlenstoffatomen ein bis drei bzw. ein 
bis vier Stickstoffatome als Ringglieder enthalten konnen, z.B.' 2-Pyridinyl, 3- 

. Pyridinyl, 4-Pyridinyl, 3-Pyridazinyl, 4-Pyridazinyl, 2-PyrimidinyI, 4-Pyrimidinyl. 5- 
; Pyrimidinyl, 2-Pyrazinyl, 1,3,5-Triazin-2-yl und 1,2,4-Triazih-3-yl; 



20 



25 



Die ionische Fiussigkeit wird im allgemeinen so gewahit, dass sie bei Raumtemperatur 
weniger als 10% und vorzugsweise weniger als 5% mischbar mit dem Kohlenwasser- 
stoff ist. Geeignet sind in der Regel ionische FIQssigkeiten, die itiit dem Kohlenwas- 
serstoff zwei getrennte Phasen bilden. 



Im allgemeinen lasst sich mit dem erfindungsgemaRen Verfahren die Verunreinigung in 
einem Extraktionsschritt um mindestens 5%, haufig um mehr als 50% und vorzugswei- 
se um mehr als 90% reduzieren. Das Extaktionsverfahren kann ubiicherweise einstufig 
Oder auch mehrstufig, in einer Batch-FahnA^eise oder auch kontinuierlich durchgefuhrt 
30 werden. Wahlweise wird das Extraktionsverfahren unter InertgasatmosphSre (Stick- 
stoff, Edelgase, Kohlendioxid) durchgefDhrt. 

Obliche Extraktionszeiteh belaufen sich auf unter einer Minute bis zu 2 Stunden. Be- 
vorzugt sind Kontaktzeiten der beiden Phasen von weniger als einer Stunde. 

35 

In Abhangigkeit des Schmelzpunktes der ionischen Fiussigkeit werden Temperaturen 
von kleiner/gleich 1 0O^'C eingestellt. Typische Extraktionstemperaturen sind 1 0 bis 
100*^0, bevorzugt 25 bis BO^'C. 

40 Die Extraktipn kann drucklos oder unter einem Dmck von bis zu 200 atm durchgefuhrt 
werden. 
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Obliche Extraktionsapparate sind ein Mixer-Settier-systerti, Kolonnen unterschiedlichs- 
ter Bauart wie Boden- , BlasensSule, Packungs-, Fullkdrper-, Roting Disc-, Schwingplat- 
tenkoionne oder ein sog. Tellerabscheider. 

5 

Nach erfolgter Extraktion kann die Phasentrennung nach literatur&blichen Methoden 
durchgefuhrt werden. 

Ruckfuhrung der ionischen Flussigkeit 
10 lonische Fiussigkeiten haben einen geringen Diampfdruck und sind sehr temperatur- 
stabil. Die RuckfQhmng der Ionischen Fiussigkeiten erfoigt vorzugsweise durch destilia- 
tive Abtrennung oder Reextraktion der Verunreinigung. 

Die destillative Abtrennung der Verunreinigung erfoigt vorzugsweise in einem Dunn- 
15 schichtverdampfer. Fur die Reextraktion eignen sich insbesondere Medien, die eben- 
falls eine Mischungslucke mit der ionischen Flussigkeit besitzen. Geeignete Medien fur 
die Re-extraktion sirid beispielsweise polare Kohlenwasserstoffe wie halogenierte 
: Kphleiiwasserstoffe, superkritisches Kohlendioxid, Ketohe, Ester, Nitrile, Hamstoffe, 
Ether, Polyether Oder Polyole. 

20 

im weiteren soil an einehr) Ausfuhiungsbeispiei die Funktionsweise des Verfahrens 
naher eriautert werden. Das dort zugrunde liegende Trennprobiem stelit sich wie folgt 
dar, Bei der Spaltung von Kresoxim-Methyl mit Eisen(lir)chlorid in Chlorbenzol fallt 
neben dem gewQnschten 2-Chlormethyiphenylessig-saure-a-O-methyloxim (CIMO) 
25 zwangsweise r?.qulniolare Mengen an o-Kresol an. 




HCl, Meo'*^ 
Chlorbenzol 





KrescKdm-mcthyl 



CLMO " o-Kreso! 



Ber der herkommlichen Abtrennung von Kresol mittels Laugen - wie verdunnter wass- 
30 riger Natronlauge - wird das unter alkalischen Bedingungen empfihdiiche CIMO teilwei- 
se zersetzt. 

Daher wurde gepruft, ob die Extraktion mit sauren ionischen Fiussigkeiten moglich ist. 
Im nicht-'Wassrigen, sauren Milieu ist CIMO stabil. Der folgende Versuch zeigt, da& die 
35 saure ionische Flussigkeit 1-Ethyl-3-methylimidazoiium Hydrogensulfat (EMIM HS04) 
als Extraktionsmittel ausgezeichnete Selektivitaten bezuglich o-KresoI aufweist. Bereits 
nach einmaliger Extraktion kann o-Kresol It. HPLC vollstandig entfemt werden. Die 
Wiederfindung von CIMO nach Extraktion betragt 98%. 
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Beispiel 1 (Extraktion von o-Kresol aus Chiorbenzol mit Hilfe von EMIM HSO4) 

* 

Die Extraktion wurde bei bei 80''C durchgefuhrt, urn die Vtskositat der lonischen Flus- 
sigkelt zu verringem. Die Extraktionsdauer betrug jeweils 15 Minuten. Zur optimalen 
Auftrennung der Phasen wurde vor der Separation zentrifugiert. Die Phasengrenze lie& 
sich sehr gut erkennen, und die Auftrennung der Phasen war vollstandig. Das zur 
Extraktion eingesetzte EMIM HSO4 war mit dem Losemittel (Chiorbenzol) vorgesattigt. 



10 



Medium 


g 


o-Kresol 


9 

o-Kresol 


oUiiiiliC g 

ETZ-Oxim 


lonische Flusslgkeit zugesetzt 


80 


0 


0 


0 


org. Phase 
Einsatzmaterial 


80 


2.11 


1.688 


4,312 


Oberphase nach 1 .Waschung 


72,5 


0 




4.176 


Unterphase nach 
1. Waschung 


81,8 


1.75 


1,4315 


0,01636 


Oberphase eingesetzt in 
2. Extraktion 


69 


0 


0 


3,9744 


Oberphase nach 
2. Waschung 


64 


0 


0 


3,7184 


Unterphase nach 
. 2. Waschung 


73.5 


0 


0 


• 

0 
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Mehoenbilanz: 
In 1. Extraktion eingesetzt: 
Nach 1 . Extraktion erhalten: 
Veriuste (Verdunsten, Kolben): 



160,0 g (gesamt) 
154.3 g , 
5,7 g (3,6%) 



20 



In 1. Extraktion eingesetzt: 

Nach 1. Extraktion erhalten: 

Nach 1 . Extraktion erhalten (theoretisch): 

Veriuste (Verdunsten, Kolben): 



80,0 g (Oberphase) 

72,5 g 

78,4 g 

1,6 g (2,0%) 



25 



In 2. Extraktion eingesetzt: 
Nach 2. Extraktion erhalten: 
Veriuste (Verdunsten, Kolben): 



146,5 g (gesamt) 
137,5 g 
9.0 g (6,1%) 
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In 2. Extraktion eingesets^t: 

Nach 2. Extraktion erhalten: 

Nach.2. Extraktion erhalten (tlieoretisch): 

Verluste (Verdunsten, Kplben): 



69,0 g (Oberphase) 

64,0 g 

68,9 g 

4.9 g (7.1%) 



o-Kresol last sich dabei in der organischen Phase mit einem Extraktionsschritt It. HPLC 
vollstandig entfemen. Eine exaktere Analytik per GC zeigte, da& o-Kresol nach zwei 
Extraktionen auf < 50 ppm abgereichert wenden kann. CLMO ist gegenuber der ioni- 
schen Fliissigkeit auch bei SO'C stabil. 

Beispiel 2 (Entfemung von Wasser aus aprotischen Losungsmittein) 

a) Bis-methylimidazolium-Sulfat (MMIM SO4): 

8,61 g (0,12 mol) THF wurden mit 4,81 g (0,27 mol) Wasser gemischt. Der Was- 
sergehalt der Losung wurde nach der Kari>Fischer Methode (36%) bestimmt. 
4,24 g (0.014 mol) Bismethylimidazolium-sulfat wurden zu der LSsung gegeben. 
Die zweiphasige Losung wurde 1 5 min. geriihrL Der Wassergehalt der oberen 
Phase wurde bestimmt (3,5%). Danach wurde hochmals 6,11 g (0.02 mol) Bis- 
methylimidazolium-sulfat zu dem Reaktionsgemisch g^eben, 16 min. gerOhrt 
und die Phasen getrennt. Der Wassergehalt der oberen Phase wurde bestimmt 
(1 ,2%). 0,07 g (0,004 mol) Wasser befenden sich in der organischen Phase. 
Aquivalent 1 Bismethylimidazolium-sulfat hat daher 7,8 Aquivalente Wasser auf- 
genommen. Aus der ionischen Flussigkeit konnte das Wasser uhter Vakuum 
(3 mbar) vpllstSndig entfemt werden (Wassergehalt <0, 1 %). 

b) Bis-methylimidazolium-Sulfat (MMIM SO^: 

7,86 g (0, 1 3 mol) Aceton wurden mit 4,93 g (0,27 mol) Wasser gemischt. Der 
Wassergehalt der L6sung wurdie bestimmt nach Karl-Fischer Methode (39%). 
5,03 g (0,017 mol) Bismethylimidazolium-sulfat wurden zu der LSsung gegeben. 
Die zweiphasige Losung wurde 15 min. geruhrL Der Wassergehalt der oberen 
Phase wurde bestimmt (6,85%). Danach wurden nochmals 5,82 g (0,02 mol) 
Bismethylimidazolium-sulfat zu dem Reaktionsgemisch gegeben, 15 min. geruhrt. 
dann die Phasen getrennt Der Wassergehalt der oberen Phase wurde bestimmt 
(2,3%). Das entsprach 0,12 g (0,006 mol) Wasser in der organischen Phase. 
Insgesamt wurde 0.264 mol Wasser durch 0.037 mol Bismethylimidazolium-sulfat 
entfemt Aus der ionischen Fliissigkeit konnte das Wasser unter Vakuum 
(3 mbar) vollstindig entfemt werden (Wassergehalt <0, 1 %). 

c) Bis-methylimidazolium-Sulfat (MMIM SO4): 
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17.58 g (0,24 mol) THF wurden mit 1 ,95 g (0,1 mol) Wasser gemischt. Der Was- 
sergehalt der Lasung wurde bestimmt nach Karl-Fischer Methode (10,4%). 5.31 
g (0,01 8 mol) Bismethylimidazoiium-sulfat wurden zu der Losung gegeben. Die 
zweiphasige Losung wurde 15 min. gerOhrt Der Wassergehalt der oberen Phase 
wurde bestimmt (0,7%). Dies entsprach 0,1 1 g (0,006 mol) Wasser in der organi- 
schen Phase. Insgesamt wurden 0,094 mol Wasser durch 0,018 mol Bismethyli- 
midazolium-sulfat entfemt, Aus der lonischen Fliissigkeit konnte das Wasser un- 
ter Vakuum (3 mbar) vollstandig entfemt werden (Wassergehalt <0,1%). 

d) Bis-methylimidazolium'SuHBt (MMIM SO4): 



15,5 g (0,26 mol) Aceton wurden mIt 1,87 g (0,1 mol) Wasser gemischt Der 
Wassergehalt der Ldsung wurde bestimmt hach Karl-Rscher Methode (11,1%). 

15 5,6 g (0,017 mol) Bismethylimidazoiium-sulfat wurde zu der Losung gegeben. Die 

zweiphasige Losung wurde 15 min. gerQhrL Der VVasseirgehalt der oberen Phase 
wurde bestimmt (1 .4%), Dies entsprach 0,2 g (0,01 mol) Wasser in der organl- 
schen Phase. Insgesamt wurden 0,09 mol Wasser durch 0,017 mol Bismethyli- 
midazoiium-sulfat entfemt, Aus der ionischen Flussigkeit konnte das Wasser un- 

20 ter Vakuum (3 mbar) vollstandig entfemt werden (Wassergehalt <0, 1 %). 

e) Bis-butyl-methylimidazolium-Sulfat (BMIM SO4): 

87,78 g (1 ,2 mol) THF wurden mit 1 9,67 g (1 ,1 mol) Wasser gemischt. Der Was- 
25 sergehalt der L6sung wurde bestimmt nach Karl-Fischer Methode (19%). 44,35 g 

(0,12 mol) Bis-butyl-methyiimidazolium-sulfat wurden zu der Ldsung gegeben. 

Die zweiphasige Losung wurde 15 min. geruhrt. Der Wassergehalt der oberen 

Phase wurde bestimmt (1 ,9%). Dies entsprach 1 ,54 g (0,08 mol) Wasser In der 

organlschen Phase. Insgesamt wurden 1 ,02 mol Wasser durch 0,1 2 mol Bis- 
30 butyl-methylimidazolium-sulfat entfernt Aus der ionischen Flussigkeit konnte das 

Wasser unter Vakuum (3 mbar) vollstandig entfemt werden (Wassergehalt 

<0.1%). 

f) Bis-butyl-methylimidazolium'Sulfat (BMIM SO4): 

35 

77,42 g (1 ,33 mol) Aceton wurden mit 19,94 g (1 ,1 mol) Wasser gemischt Der 
Wassergehalt der Ldsung wurde bestimmt nach Karl-Fischer Methode (20,8%). 
48,26 g (0,13 mol) Bis-butyl-methylimidazolium-sulfat wurde zu der Losung ge- 
geben. Die zweiphasige Ldsung wurde 15 min. geruhrt. Der Wassergehalt der 
40 oberen Phase wurde bestimmt (3,3%). Dies entsprach 2,2 g (0,12 mol) Wasser in 

der organischen Phase. Insgesamt wurden 0,98 mol Wasser durch 0,13 mol Bis- 
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butyl-nmethylimidazolium-sulfat entfemt. Aus der ionischen Flussigkeit konnte das 
Wasser unter Vakuum (3 mbar) vollstandig entfemt warden (yVassergehalt 
<0,1%). 

5 g) . Bis-butyl-ethylimidazoiium-Sulfat (BEIM SO4): 

87,52 g (1,2 mol) THF wurden mit 21 ,45 g (1 .1 mol) Wasser gemischt. Der Was- 
sergehalt der Lbsung wurde bestimmt nach Karl-Fischer Methods (20%). 49,2 g 
• (0,12 mol) Bis-butyl-eethylimidazorium-sulfat wurden zu der L6sung gegeben. Die 
1 0 zweiphasige LSsung wurde 1 5 min. gertihrt. Der Wassergehalt der oberen Phase 

wurde bestimmt (2,1%). Dies entsprach 1.62 g.(0,09 mol) Wasser in der organi- 
schen Phase. Insgesamt wurde 1,01 mol Wasser durch 0,12 mbl Bis-butyl- 
methyiimidazolium-sulfat entfemt. Aus der ionischen FIQsslgkeit konnte das Was- 
ser unter Vakuum (3 mbar) vollstandig entfemt werden (Wassergehalt <0, 1 %). 
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h) Bis-methylimidazolium-Sulfat (MMIM SO4): 



8,61 g (0,1 2 mol) THF wurden mit 4.81 g (0,27 mol) Wasser gemischt. Der Was- 
sergehalt der Losung wurde bestimmt nach Karl-Fischer Methods (36%). 4,24 g 

20 (0,014 mol) Bismethylimldazolium-sulfat wurde zu der L6sung gegeben. Die 

zweiphasige Losung wurde 15 min. geruhrt. Der Wasseiigehalt der oberen Phase 
wurde bestimmt (3,5%). Danach wurde nochmals 6.1 1 g (0.02 mol) Bismethyli- 
midazolium-sulfat zu dem Reaktionsgemisch gegeben, 1 5 min. gerQhrt, dann die 
Phasen getrennt. Der Wassergehalt der oberen Phase wurde bestimmt (1 ,2%). 

25 Dies entsprach 0.07 g (0,004 mol) Wasser in der organischen Phase. Insgesamt 

wurden 0,266 mol Wasser durch 0,034 mol Bismethylimidazollum-sulfat entfemt 
Aus der ionischen FIQssigkeit konnte das Wasser unter Vakuum (3 mbar) voll- 
standig entfemt werden (Wassergehalt <0, 1 %). 

30 i) Bis-mettiylimidazolium-Sulfat (MMIM S04: 

7,86 g (0, 13 mol) Aceton wurden mit 4,93 g (0,27 mol) Wasser gemischt Der 
Wassergehalt der Losung wurde bestimmt nach Karl-Fischer Methode (39%). 
5,03 g (0,017 mol) Bismethylimldazolium-sulfat wurde zu der Losung gegeben. 

35 Die zweiphasige Losung wurde 15 min. geruhrt. Der Wassergehalt der oberen 

Phase wurde bestimmt (6,85%). Danach wurde nochmals 5,82 g (0,02 mol) BIs- 
methylimidazolium-sulfat zu dem Reaktionsgemisch gegeben, 1 5 min. gerQhrt, 
dann die Phasen getrennt. Der Wassergehalt der oberen Phase wurde bestimmt 
(2,3%). Dies entsprach 0,12 g (0,006 mol) Wasser in der organischen Phase. 

40 Insgesamt wurde 0,264 mol Wasser durch 0,037 mol Bismethylimidazolium-sulfat 
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entfemt Aus der ionischen FIQssigkeit konnte das Wasser unter Vakuum 
(3 mbar) vollstandig entfemt werden (Wassergehalt <0,1%). 

j) Bis-methylimidazolium-Sutfat (MMIM SO4): 

5 

17,58 g (0,24 mol) THF wurden mit 1,95 g (0,1 mol) Wasser gemischt. Der Was- 
sergehalt der Losung wurde bestimmt nach Kari-Fischer Methode (1 0,4%). 5.31 
g (0,01 8 mol) Bismethylimidazoiium-sulfat wurde zu der Losung gegeben. Die 
zweiphasige L6sung wurde 1 5 min. gertihrt. Der Wassergehalt der oberen Phase 
10 wurde bestimmt (0,7%). Dies errtsprach 0,1 1 g (0,006 mol) Wasser In der organi- 

schen Phase, insgesamt wurden 0,094 mol Wasser durch 0,01 8 mol BIsmethyii- 
midazolium-sutfat entfemt. Aus der ionischen FIQssigkeit konnte das Wasser un- 
ter Vakuum (3 mbar) vollstandig entfemt werden (Wassergehalt <0,1%). 

15 k). Bis-methylimidazoliurrhSulfat (MMIM SO4): 

15,5 g (0,26 mol) Aceton wurden mit 1 ,87 g (0,1 mol) Wasser gemischt. Der 
Wassergehalt der L5sung wurde bestimmt nach Karl-Fischer Methode (1 1,1%). 
5,6 g (0,017 mol) Bismethylimidazoiium-sulfat wurden zu der Losung gegeben. 
20 Die zweiphasige Losung wurde 15 min. geruhrt. Der Wassergehalt der oberen 

Phase wurde bestimmt (1 ,4%). Dies entsprach 0,2 g (0,01 mol) Wasser in der or- 
ganischen Phase. Insgesamt wurden 0,09 mol Wasser durch 0,017 mol Bis- 
methylimidazolium-sulfat entfemt. Aus der ionischen FIQssigkeit konnte das Was- 
ser unter Vakuum (3 mbar) vollstandig entfemt werden (Wassergehalt <0, 1 %). 



25 



I) BiB'butyl-memylimidazolium-Suffat (BMIM SO4): 



87,78 g (1 ,2 mol) THF wurden mit 19,67 g (1 , 1 mol) Wasser gemischt. Der Was- 
sergehalt der Losung wurde bestimmt nach Kari-Fischer Methode (19%). 44,35 g 

30 (0,12 mol) Bis-butyl-methylimidazolium-sulfat wurden zu der Losung gegeben. 

Die zweiphasige Losung wurde 15 min. geruhrt. Der Wassergehalt der oberen 
Phase wurde bestimmt (1 ,9%). Dies entsprach 1,54 g (0,08 mol) Wasser in der 
organischen Phase. Insgesamt wurden 1,02 mol Wasser durch 0.12 mol Bis- 
butyl-methylimidazolium-sulfat entfemt. Aus der ionischen FIQssigkeit konnte das 

35 Wasser unter Vakuum (3 mbar) vollstandig entfemt werden (Wassergehalt 

<0,1%). 

m) Bis-butyl-methylimidazolium-Sulfat (BMIM SO4); 



77,42 g (1,33 mol) Aceton wurden mit 19,94 g (1,1 mol) Wasser gemischt. Der 
Wassergehalt der Losung wurde bestimmt nach Karl-Fischer Methode (20.8%) 



wo 2005/019137 PCT/EP2004/007254 

21 

48,26 g (0,13 mol) Bis-butyl-methylimidazolium-sulfat wurden zu der Losung ge- 
geben. Die zweiphasige L6sung wurde 15 min. geruhrt. Der Wassergehalt der 
oberen Phase wurde bestimmt (3,3%). Dies entsprach 2,2 g (0,12 mol) Wasser In 
der organischen Phase. Insgesamt wurden 0,98 mol Wasser durch 0,13 mol Bis- 
; butyi-methyiimidazolium-sulfat entfernt. Aus der ionischen FIQssigkeit konnte das 

Wasser unter Vakuum (3 mbar) vollstandig entfernt werden (VVassergehalt 
<0,1%). 



10 



n) Bis-butyl-ethylimidazolium'Sulfat (BEIM SO4): 



87,52 g (1,2 mol) THF wurden mit 21,45 g (1,1 mo!) Wasser gemischt. Der Was- 
sergehalt der Losung wurde bestimmt nach Karl-Fischer Methode (20%). 49,2 g 
(0,12 mol) Bis-butylreethylimidazolium-sutfat wurden zu der Ldsung gegeiDen. Die 
zweiphasige Losung wurde 1 5 min. geruhrt. Der Wassergehalt der oberen Phase 
15 wurde bestimmt (2,1%). Dies entsprach 1,62 g (0,09 mol) Wasser in der organi- 

schen Phase. Insgesamt wurden 1,01 mol Wasser durch 0,12 mol Bis-butyl- 
methylimidazolium-sulfat entfernt. Aus der ionischen Flussi^keit konnte das Was- 
ser in Vakuum. (3 mbar) vollstandig entfernt werden (Wassergehalt <0, 1 %). 

20 
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Patentanspriiche 

1 , Verfahren zur extraktiven Entfemung von Phenolen, Alkoholen^ Aminen, Phoshi- 
nen, Hydroxylaminen, Hydrazinen, Oximen, Iminen, Wasser, Carbonsauren. 
5 Aminosauren, Hydroxamsauren, Sulfinsauren, SulfonsSureri, Peroxycarbonsau- 

ren, Phosphonige Sauren, Phosphinige Sauren, Phosphonsauren, Phosphinsau- 
ren oder Phosphorsauren aus apotischen Losungsmittein mit Hilfe von ionischen 
FIQssigkeiten der Formel [Kln*[A]"*, 
wobei 

10 n 1, 2 oder3 ist; 

[K]+ ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus: 

• quartSren Ammonium-Kationen der allgemetnen Formel [NR\ 
R^R^RY(la), 

• quartaren Phosphonium-Kationen der allgemeinen Formel [PR\ 
15 R^R^RY(lb). 

indenen 

R\ R^ R^ R^ Ci-CirAlkyl Oder Phenyl-Ci-C4-alkyl bedeuten, 

wobei die aiphatischen Reste 1 bis 4 Substituen- 
ten ausgewahlt aus der Gruppe Halogen, Amino, 

20 Cyan, C1-C4-Alkbxy tragen konnen und der 

Phenylring die zuvorgenannten Substituenten 
und zusatzlich C1-C6-alkyl, Carboxylat- und Sul- 
fonatgruppierungen tragen kann; 
R** und R^ zusammen fur einen C4-C5-Alkenyienrest, der 

25 durch Ci-C4-Alkyi, Halogen, Cyan oder C1-C4- 

Alkoxy substrtulert sein kann, stehen konnen; , 

• Imidazolium-Kationen der allgemeinen Formel, 

30 • Pyridinium-Kationen der allgemeinen Fonnei, 

N-R 

(Id), 

Pyrazolium-Kationen der allgemeinen Fonnei, 

(le). 

Chinoiinium-Kationen der allgemeinen Formel, 
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10 



20 



25 




(If). 

Thiazolium-Kationen der aligemeinen Formel, 




Triazinium-Kationen der aligemeinen Forniel, 

(R')„-^«i) N-R 

(Ih). 

in denen der Index n und die Substituenten R und R"" die folgende 
Bedeutung haben: 

n 0, 1 , 2, 3 Oder 4; 



R Wasserstpff, Ci-Ci2-Alkyl Oder Phenyl-Ci-C4-alkyI. 

wobei die alphatischen Reste 1 bis 4 Substituenten ausgewahit 
aus der Gruppe Halogen, Amino, Cyan, C1-C4-AIkoxy tragen 
konnen und der Phenylring die zuvorgenannten Substituenten 
1 5 und zusatzlich C1-C6-alkyl, Carboxylat- und Sulfonatgruppie- 

rungen tragen kann; 



Ci-Ce-AlkyI, Halogen, Amino, Cyan, Ci-C4-Alkoxy, Carboxylat 
Oder Sulfonat; 



[A] fur das teil- oder volldeprotonierte Anion einer anorganischen Oder organi- 
schen Protonensaure HnA (III) steht, wobei n eine ganze, positive Zahl ist 
und den Ladungszustand des Anions wiedergibt, 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , wobei die zu extrahierende organische Verbindung 
ein Phenol oder Alkohoi ist. 



3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, wobei das aprotische Losungsmittel ein Koh- 
30 lenwasserstoff ist. 



4. 



Verfahren nach Anspruch 1 bis 3, wobei der Kohlenwasserstoff ein Alkan oder 
haiogeniertes Alkan ist. 
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5. Verfahren nach Anspnich 1 bis 3, wobei der Kohlenwasserstoff ein Aren ist, das 
gegebenenfalls durch Halogen, Nitro, Cyano, Ci-Cr-AlkyI, Ci-Cs-Alkoxy Oder Me^ 
thoxycarbonyl substituiert ist. 

5 6. Verfahren nach Anspruch 1 bis 5, wobei die ionische Flussigkeit ein Ammonium- 

oder Imidazoliumsalz oder ein Gemisch aus diesen Salzen ist. 

7. Verfahren nach Anspruch 1 bis 6, wobei die ionische Flussigkeit ein Suifat oder 
Hydrogensulfat ist 

10 

8. Verfahren nach Anspruch 1 , 6 oder 7, wobei ein Phenol aus Chlorbenzol entfemt 
wird. 

9. Verfahren nach Anspruch 1 bis 8, wobei die Abtrennung der extrahierten Verun- 
15 reinigung aus der ionischen Flussigkeit auf destillativem Weg erfolgt. 

1 0. Verfahren nach Anspruch 1 bis 8, wobei die Abtrennung der extrahierten Verun- 
reinigung aus der ionischen Flussigkeit durch Re-extraktion erfolgt 

20 11. Verfahren nach Anspruch 1 , wobei Wasser aus einem aprotischen Losungsmittel 

extraktiv entfernt wird. 
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werden, wenn die VerOffentDchung mit eineroder mehreren anderen 
Verdffentiichungen dieser Kategorie in Verbindung gebracht wird und 
diese Vert>indung fOr einen Fachn^ann naheiiegend ist 

Verdffentllchung, die Milglied derselben Palentfamliie ist 
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